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©Verfahren zum kontinuierlichen Kristallisieren und Polymerisieren von Kunststoff materia I und Einrichtung 
hierfur 

© Bei einem Verfahren zum kontinuierlichen Kristallisieren 
und Polymerisieren von Polyester- oder Polyamidmaterial 
wird emorphes Material zuerst, vorzugsweise in einem 
Wirbelbett (1, 2), vorkristallislert, danach in einer Vorhelzzo- 
ne (4) auf die Reaktionstemperatur gebracht und anschlie- 
Bend in einem Reaktor (3) polymerisiert und weitgehendst 
von Beiprodukten befreit. Dabei wird Material aus dem 
Austragungsbereich der Vorheizzone (4), des Reaktors (3) 
Oder eines Kuhlers (8) einer optischen Analyse in einer 
Anafysatoreinrichtung unterworfen, durch die der Polymeri- 
sationsgrad des Materials und/oder der Gehalt an Beipro- 
dukten bestimmbar ist. Das Analysenresultat afs Ist-Wert 
wird In einer Vergleichseinrichtung mit einem vorgegebe- 
nen, in wenigstens einem Kalibriervorgang gewonnenen 
Soll-Wert zur Bildung wenigstens einer RegelgroQe vergli- 
chen, die zur Bildung eines wenigstens einem Stellglied 
* zufuhrbaren Stellsignais dient 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren nach dem Ober- 
begriff des Anspruchs 1, eine Einrichtung zur DurchfQh- 
rung des Verfahrens und die Verwendung eines Spek- 
trometers in einem solchen Verfahren. 

Bei den bekannten Verfahren zur Herstellung von 
hochmolekularem Polyester oder Polyamid wird granu- 
liertes oder pulverfdrmiges Material in einem ersten 
Schritt kristallisiert, wobei, urn das Verkleben der Gra- 
nulatkdrner zu vermeiden, diese in standiger Bewegung 
gehalten werden, was in Taumelmischern, RQhrer ent- 
haltenden Schachtreaktoren oder, und dies in bevorzug- 
ter Weise, im Wirbelbett geschehen kann. So offenbart 
die EP-A2-379 684 eine besonders vorteilhafte Anord- 
nung, in der das zu behandelnde Material durch zwei 
hintereinander geschaltete Wirbelbetten gefQhrt wird, 
von denen das erste eine sprudelnde Wirbelschicht mit 
Mischcharakteristik und das zweite ein FlieBbett mit 
Kolbenstrdrnungscharakteristik ist. Damit ist eine std- 
rungsfreie Kristallisation auch von beispielsweise kleb- 
rigem Material ermdglicht, es wird ein agglomeratfreies 
Granulat einheitiichen Kristallisationsgrades erhalten. 

Nach dem Vorkristallisationsvorgang wird das Mate- 
rial in eine Vorheizzone eingebracht, in der das Material 
— beispielsweise auf eine Temperatur von 220° C bis 
230° C — erhitzt wird, wobei vorzugsweise Inertgas das 
Material durchstrdmt Die Verweilzeit in der Vorheiz- 
zone betragt beispielsweise 2 bis 4 Stunden. 

AnschlieBend an die Vorheizzone wird das erwarmte 
Material in einem Reaktor unter weiterer Warmebe- 
handlung in Anwesenheit von Inertgas bis zu dem ge- 
wunschten Grad polymerisierL Beiprodukte, wie Alde- 
hyde, Carboxyl-Endgruppen, usw., werden wahrend die- 
sem abschlieBenden Verfahrensschritt freigesetzt und 
mit dem Inertgas mitgefuhrt Danach wird das Material, 
urn es lagerfahig zu machen, in einem KGhler abgekfihlt 
Die typische Verweilzeit in dem Reaktor betragt bis zu 
24 Stunden. 

Je nach weiterer Verwendung des Materiales sind die 
Anforderungen an das Material unterschiedlich. So ist 
beispielsweise fur die Verwendung in der Lebensmittel- 
Verpackungsindustrie von Bedeutung, da£ das Polymer 
frei von Acetaldehyd ist, das — auch in kleinen Konzen- 
trationen — einen spezifischen Geruch aufweist Fur 
andere Verwendungszwecke mag eine besonders hohe 
mechanische Festigkeit oder hohe Transparenz des fer- 
tigen Produkts von Bedeutung sein. Diese unterschiedli- 
chen Anforderungen bedingen jeweils angepaBte Ver- 
fahrensablaufe. So kdnnen hohe Polymerisationsgrade 
durch hohe Reaktionstemperaturen und iangere Reak- 
tionszeiten erreicht werden, wobei aber gleichzeitig 
durch thermischen oder thermo-oxydativen Abbau 
mdglicherweise unerwttnscht groBe Mengen an Acetal- 
dehyd gebildet werden. AuBerdem ist dann das Endpro- 
dukt in meist unbefriedigender Weise gelb verfarbt 

In verschiedenen Verfahren wurde danach getrachtet, 
diesen Problemen zu begegnen, wobei im wesentlichen 
in all diesen Fallen aufgrund von Reihenversuchen ver- 
sucht wurde, die optimalen Verfahrensbedingungen 
fesuustellen, urn das gewQnschte Produkt zu erhalten. 
So beschreibt die DE-A1-28 34 162 ein solches Verfah- 
ren, bei dem der Acetaldehydgehalt von linearem Poly- 
athylenterephthalat auf weniger als 2£ ppm verringert 
wird. Dabei werden die Acetaldehydgehalte von ent- 
nommenen Proben chrornatographisch untersucht, an- 
hand von Reihenversuchen die zugehdrigen, somit cha- 
rakteristischen, Verfahrenswerte far Temperatur und 


Verweilzeit bestimmt und dienen als Verfahrensanwei- 
sung. 

Ein Kennwert fQr den Polymerisationsgrad thermo- 
plastischer Kunststoffe ist die Viskositatszahl, die norm- 
5 gemaB an 0,02 bis l,0%igen Losungen, beispielsweise in 
einem Gemisch aus Phenol-Tetrachlorathan, ermittelt 
wird. Die Viskositatszahl steigt mit dem Polymerisa- 
tionsgrad an. Diese Viskositfitszahl, auch IV (engL intrin- 
sic viscosity) genannt, gibt allerdings nur fQr die jeweili- 
io ge Produktgruppe untereinander vergleichbare Relativ- 
Werte an, die aber fQr das Verarbeitungsverhalten und 
die zu erwartenden Anwendungseigenschaften auf- 
schluBreich sind. So ist tiber die Bestimmung der IV die 
Mdgiichkeit gegeben, den erreichten Polymerisations- 
is grad eines bestimmten Materiales festzustellen. Dies ist 
eine vielfach angewandte Methode, wobei, je nach IV 
des in den Reaktor bzw. in die Vorheizzone eingebrach- 
ten Materiales, Temperatur und Verweilzeit — und ge- 
gebenenfalls auch andere Verfahrensbedingungen — im 
20 Reaktor bzw. in der Vorheizzone bestimmt und den 
Verfahren zugrunde gelegt werden. Solche Verfahren 
sind beispielsweise aus der DE-B2-25 59 290, der DE- 
OS-1 770 410 und auch der oben bereits erwahnten DE- 
Al-28 34 162bekannt 
25 Derartige Verfahren, die entsprechend von durch 
Reihenversuche gewonnenen Erfahrungswerten ablau- 
fen, kdnnen nur unter vollstfindig gleichbleibenden Be- 
dingungen gleichwertige Endprodukte ergeben. Jede, 
moglicherweise auch nur geringfOgige, Abweichung 
30 von den fUr die jeweiligen Verfahrensanweisungen be- 
stimmenden Bedingungen, wie Temperaturen, Verweil- 
zeiten in Kristallerteil, Vorheizzone oder Reaktor, Men- 
ge und Beschaffenheit des zu behandelnden Materiales, 
Fdrderbedingungen zwischen den einzelnen Verfah- 
35 rensschritten, kann sich in nicht voraussehbarer Weise 
auf unterschiedliche Qualitat des erhaltenen Endpro- 
dukts auswirken, ohne daB wUhrend des Verfahrens 
selbst Mdgiichkeit der direkten EinfluBnahme gegeben 
ist 

40 Die Erfindung hat sich demgegenuber zur Aufgabe 
gestellt, ein Verfahren zum kontinuieriichen Kristallisie- 
ren und Polymerisieren von Polyester- oder Polyamid- 
material bereitzustellen, bei dem die den bekannten 
Verfahren anhaftenden Nachteile behoben sind, so daB 

45 das Endprodukt sicher die gewttnschten Eigenschaften 
aufweist, wobei das Verfahren jeweiligen Abweichun- 
gen, seien sie material-, vorrichtungs- oder zufallsbe- 
dingt, entsprechend nachgeregelt werden kann. Dies ist 
mdgiich durch die Verwirklichung des kennzeichnenden 

50 Teils des Anspruchs 1. 

Dadurch,daB Parameter wie der Polymerisationsgrad 
des Material, und weitere physikalische und/oder che- 
mische Parameter, wie der Gehalt an Beiprodukten, die 
Farbung des kristallisierten und polymerisierten Mate- 

55 riales, einer optischen direkt an dem Material zu ver- 
schiedenen Verfahrenszeitpunkten und an verschiede- 
nen Verfahrensstellen vornehmbaren Kontrolle und 
Oberprttfung zuganglich gemacht werden, kann dies zur 
Regelung des Verfahrens zur Erzielung eines Produktes 

60 mit vorgegebenen Eigenschaften herangezogen wer- 
den. Damit ist — unterschiedlich zu den bekannten Ver- 
fahren — kein Aufwand fur Probenvorbereitungen n6- 
tig. Unter "optisch" soil nicht nur der sichtbare Bereich 
der elektromagnetischen Strahlung verstanden werden. 

65 Auch langer- oder ktirzer-wellige elektromagnetische 
Strahlung soil unter diesen Begrif f fallen. 

So kdnnen fOr verschiedene Kunststoffe bzw. fUr den 
Polymerisationsgrad bestimmter Kunststoffe charakte- 
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ristische Eigenschaften, wie die Dispersion oder die 
Doppelbrechung, bestimmt werden. Als Vergleichswer- 
te, wobei dann der Polymerisationsgrad in bekannter 
Weise liber die Bestimmung der IV ermittelt wird, die- 
nen die jeweiis zugehdrigen, in entsprechenden Kali- 
fa riervorgangen gewonnenen Werte. Werden diese Ver- 
gleichswerte fur verschiedene Temperaturbereiche 
und/oder weitere physikalische bzw. chemische Para- 
meter bestimmt, so sind mehrdimensionale Modelle ge- 
geben. Der im Verfahren in der entsprechenden Analy- 
satoreinrichtung erhaltene 1st- Wert fur das Material in 
einem bestimmten Verfahrenszustand bzw. an einem 
bestimmten Verfahrenspunkt kann dann in einer Ver- 
gleichseinrichtung mit diesen, in den einzelnen Kali- 
briervorgangen erhaltenen Soll-Werten verglichen wer- 
den, zur Bildung einer RegelgrdBe; so kann ein Stellsi- 
gnal gebildet werden, das einem Stellglied zugefflhrt 
wird. Es wird im allgemeinen, insbesondere wenn nur 
auf die innerhalb bestimmter Toleranzen wiederholbare 
Einhaltung einer ganz bestimmten Eigenschaft des Ma- 
teriales Wert gelegt wird, gentigen, diese Kalibriervor- 
gange auf bestimmte Wert-Paare zu beschranken, wie 
beispielsweise Temperatur in Vorheizzone oder Reak- 
tor und Polymerisationsgrad oder Gehalt an Aldehyden, 
Carboxylendgruppen etcx, oder Verweilzeit in Vorheiz- 25 
zone oder Reaktor und Polymerisationsgrad oder Ge- 
halt an Aldehyden. 

Vorteilhafte Weiterbildungen sind in den Kennzei- 
chender abhangigen Anspruche beschrieben. 


10 


15 


20 


ein Bereich von ca. 1000 nm bis ca. 2500 nm als vorteil- 
haft erwiesen), so wird zur Bestimmung der RegelgrdBe 
eine Selektion der Wellenlange der zu vergleichenden 
1st- und Soll-Spektrogramrne und damit eine Konzen- 
tration auf bestimmte Absorptionspeaks vorzuziehen 
sein Durch eine solche Wellenlangenselektion wird eine 
Verbesserung des chemometrischen Modells erreicht 
und damit eine hohere Gute der quantitativen Aussage. 

Als RegelgrdBen bieten sich einerseits die Tempera- 
tur in der Vorheizzone und/oder im Reaktor an, oder 
auch die Verweilzeit des Materiales in der Vorheizein- 
richtung und/oder im Reaktor. Die Verweilzeit des Ma- 
teriales in der Vorheizzone und/oder im Reaktor ist 
nicht nur fiber die in der Zeiteinheit auszutragende Ma- 
terialmenge beeinfluBbar, sondern wird auch von der in 
die Vorheizzone bzw. den Reaktor pro Zeiteinheit ein- 
getragene Materialmenge bestimmt Damit sollte eine 
solche Regelung gegebenenfalls auch bereits den Mate- 
rialdurchsatz aus dem Kristallerteil umfassen. 

Da eine Regelung uber die Temperatur bekannter- 
maBen relativ trage ist, kdnnen zur Verbesserung des 
Regelverhaltens beide RegelgraBen einer Kaskadenre- 
gelung zugrunde gelegt werden. Dabei ist im allgemei- 
nen der Hauptregelkreis langsamer als der Hilfsregel- 
kreis. StdrgrdBen werden bereits im Hilfsregelkreis aus- 
geregelt, ihre Auswirkung auf die HauptregeigrdBe 
wird reduziert. Die Hauptregelung kann dann als Fest- 
wertregelung mit vorgegebenem Sollwert angesehen 
werden. Als HauptregelgrdBe bietet sich demnach die 


Eine besonders einfache Mdglichkeit der Regelung 30 Temperatur, als HilfsregelgrdBe die Verweilzeit an. 


des Verfahrens und einer damit verbundenen Sicherung 
der Qualitat des Endproduktes ist durch die Anwendung 
eines Spektrometers als Analysengerat gegeben, das die 
qualitative Zusammensetzung und die Zustandspararne- 
ter des Materiales zu bestimmten Zeitpunkten und be- 
stimmten Verfahrensbedingungen feststellt Prinzipiell 
sind filr solche spektroskopische Untersuchungen un- 
terschiedliche Spektralapparate mdglich, wie Prismen-, 
Gitter- oder Interferenzspektrometer. Als besonders 
anwenderfreundlich erweist sich ein im nahen Infrarot- 
Bereich arbeitendes Polarisauons-Einstrahl-Interfero- 
meter, wie er in der WO 90/10101 geoffenbart ist, da 
hierdurch eine robuste, weitgehend vibratfons-unemp- 
findliche Anordnung mdglich ist und auBerdern die To- 
leranzen der optischen Bauteile gegenUber einem klas- 
sischen Michelson-Interferometer um GrdBenordnun- 
gen giinstiger liegen. Das diesem Spektrometer zugrun- 
de liegende Spektroskopieverfahren ergibt sehr groBe 
Lichtstarken; die Identifikationspriifungen wahrend des 
Verfahrens sind vor Ort und innerhalb von Sekunden 
mdglich. Entsprechend dem oben dargestellten werden 
auch hier Referenzspektrogramrne von bekannten Stof- 
fen aufgenommen, die verschiedenen Zustandsparame- 
tern und/oder Zusammensetzungen zugeordnet wer- 
den. Das jeweiis wahrend des Verfahrens aufgenomme- 
ne Spektrogramm wird mit diesen Soll-Spektrogram- 
men verglichen, wenigstens eine RegelgrOBe gebildet 
und ein entsprechendes Stellsignal einem entsprechen- 
den Stellglied zugefOhrt. 


Da das analysierte Material je nach Verfahrens-Zeit- 
punkt der vorgenommenen Analyse sehr unterschiedli- 
che Temperaturen aufweisen kann, so daB die bei der 
Analyse gewonnenen Ergebnisse auch bei an sich glei- 
35 cher Zusammensetzung bzw. an sich gJeichen Zustands- 
parametern differieren werden, sollte dem zur Bestim- 
mung der vorgegebenen Soli- Werte vorzunehmenden 
Kalibriervorgang Material unterschiedlicher Tempera- 
tur zugrunde gelegt werden, damit gegebenenfalls eine 
40 teraperatur-abhangige Korrektur erfolgen kann. Die 
Temperatur des zu analysierenden Materiales sollte — 
beispielsweise mittels eines Temperatursensors — be- 
stimmt werden. Damit stehen eindeutig, dem Verfah- 
renszustand entsprechend, zuzuordnende Vergleichs- 
45 werte zur VerfQgung. 

Zur DuTchfQhrung des erfindungsgemaBen Verfah- 
rens wird fur eine Vorrichtung, die einen Kristalleneil, 
eine Vorheizzone und einen daran anschlieBenden Re- 
aktor und je ein an der Vorheizzone bzw. am Reaktor 
so angeordnetes Eintrags- und Austragsorgan aufweist, 
vorgeschlagen, daB ein optisches Analysengerat vorge- 
sehen wird, dessen Ausgangssignal vorzugsweise Uber 
eine Verstarkerstufe an einen Analog/Digital- Wandler 
gefdhrt ist, dessen Ausgang mit dem Eingang eines digi- 
55 talen Prozessorsystem verbunden ist, das einen Spei- 
cher und eine Vergleichsvorrichtung fur Soil- und Ist- 
\Verte aufweist, die dem Polymerisationsgrad des Mate- 
riales bzw. allgemein physikalische und/oder chemische, 


den ProzeB beeinflussende Parameter zuzuordnen sind, 
Zur raschen Auswertung der Spektrogramme werden eo und wobei das Ausgangssignal der Vergleichseinrich- 
die MeBdaten vorteiihafterweise einer chemometri- tung wenigstens einer Steuereinrichtung als Stellsignal 
schen Analyse unterworfen. Dabei ist die Erstellung der zufuhrbar ist Diese erfindungsgemaBen baulichen MaB- 
Spektraldaten mittels Fourier- Analyse, insbesondere nahmen ermdglichen es, das Verfahren so zu regeln, daB 
Fast-Fourier- Analyse, vorteilhaft der Polymerisationsgrad bzw. allgemein physikalische 

Werden auch, schon um ein mdglichst breites Modell 65 und/oder chemische, den ProzeB beeinflussende Para- 
zu erhalten, die Soll-Spektrogramme und auch die Ist- meter des gewunschten Endproduktes den Anforderun- 
Spektrogramme fflr bestimmte Wellenbereiche aufge- gen der Qualitatssicherung entsprechend gewahrleistet 
nommen (fttr das erfindungsgemaBe Verfahren hat sich werden. Als alternative, kostengflnstigere Variante fflr 
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die Vorrichtung zur DurchfGhrung des Verfahrens kann 
das Ausgangssignal des optischen AnalysengerSts an ei- 
ne Umschaltstufe gef tihrt sein, deren erster Ausgang mit 
einem ersten Verarbeitungs/Speichersystem und dessen 
zweiter Ausgang mit einem zweiten Verarbeitungs/ 5 
Speichersystem verbunden ist, wobei das erste Verar- 
beitungs/Speichersystem fOr die Aufnahme und Spei- 
cherung von Soll-Werten und das zweite Verarbei- 
tungs/Speichersystem zur Aufnahme und Speicherung 
von Ist-Werten vorgesehen ist, wobei die Soli- und Ist- 10 
Werte dem Polymerisationsgrad des Materiales und/ 
oder dem Gehalt an Beiprodukten zuzuordnen sind, und 
wobei die DatenausgSnge der beiden Verarbeitungs/ 
Speichersysteme einem Vergleicher zugefiihrt sind, des- 
sen Ausgangssignal wenigstens einer Steuereinrichtung 15 
als Stellsignal zuf Uhrbar ist 

Wie oben dargestellt, kann das optische Analysenge- 
rSt ein solches zur Messung der Dispersion oder der 
Doppelbrechung sein, besonders vorteilhaft ist aber der 
Einsatz eines Spektrometers, insbesondere des bereits 20 
oben erw&hnten Poiarisations-Einstrahl-Interferome- 
ters, vorzugsweise in Verbindung mit dem Prozessorsy- 
stem, das die Spektrogramme erstellt, speichert und ver- 
gleicht und die entsprechenden Stellsignale far entspre- 
chende Stellglieder bildet 

Weitere Einzelheiten ergeben sich anhand der bei- 
spielhaf ten Zeichnungen. 

Fig, 1 zeigt schematisch einen Verfahrensablauf zur 
Kristallisation und Polymerisation von Polyester- oder 
Polyamidmaterial; 

Fig. 2 zeigt eine Anordnung zur Bestimmung von be- 
stimmten Zustandsparametern des Materiales und eine 
Schaltung zur Regelung des Verfahrens; 

Fig. 3 zeigt eine zu der Anordnung gem&B Fig. 2 al- 
ternative Anordnung. 

Aus Fig. 1 sind in scheraatischer Weise die zwei Ver- 
fahrensabschnitte zu ersehen, die die Kristallisation K 
und die Polymerisation P des Polyester- bzw. Polyamid- 
materials bewirken. Das Material wird als amorphes 
Rohgranulat in ein erstes Wirbelbett 1 eingebracht, wo 
es durch Fluidisierungsgas bewegt und aufgeheizt wird 
Als Fluidisierungsgas wird Luft oder ein Inertgas, bei- 
spielsweise Stickstoff, verwendet Die Granulattempe- 
ratur wird beispielsweise auf ca. 160°C eingestelit, die 
mittlere Verweilzeit hingt von der Neigung des Materi- 
ales zum Verkleben ab und kann zwischen 5 und 60 Mi- 
nuten betragen. Der aus dem Wirbelbett 1 austretende 
Granulatstrom, der bereits vorkristallisiert ist, und des- 
sen IV einen Wert von ca. 0.68 hat, wird in ein zweites 
Wirbelbett 2 eingebracht, in dem eine sehr schwache 
Fluidisierung stattfindet, so daB das Material sich nur 
langsam, in Form einer Pfropfenstrdmung, bewegt. Hier 
ist das Fluidisierungsgas nur etwas hoher erhitzt um ca. 
10°Q als das Fluidisierungsgas im ersten Wirbelbett 1. 
Die restlichen, noch amorphen, Granulatkdrner, werden 
kristallisiert, wobei eine Mindestverweilzeit von 2 bis 
25 Minuten vorgesehen ist 

Das einen weitgehend einheitiichen Kristallinitats- 
grad aufweisende Material wird anschlieBend in einem 
Reaktor 3 polymerisiert, wobei die dazu erforderliche 
Temperatur flber der Oxidationstemperatur des Materi- 
ales liegt Daher findet dieser Vorgang unter Inertgas-, 
beispielsweise Stickstoff-, Anwesenheit statt Das vor- 
kristallisierte Material muB vor seinem Eintritt in den 
Reaktor 3 vorgeheizt werden, was in einer sogenannten 
Vorheizzone 4 geschieht In diesem Reaktor 3 findet die 
Trocknung statt Erhitztes Inertgas strdmt aus einer er- 
sten Heizeinrichtung 5 in die Vorheizzone 4, wodurch 
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ein Temperaturanstieg auf eine Temperatur von 200° C 
bis 230° C gew&hrleistet wird. AuBerdem wird das Mate- 
rial einer kontinuierlichen Bewegung unterworfen. Die 
Verweilzeit in der Vorheizzone 4 betragt zwischen 2 
und 4 Stunden. Nach Passieren der Vorheizzone 4 ist 
der IV- Wert des Materiales auf 0,80 erh6ht 

Der direkt an die Vorheizzone 4 anschlieBende Reak- 
tor 3 ist far eine Verweilzeit bis zu 24 Stunden ausge- 
richtet Inertgas, das in einer weiteren Heizeinrichtung 6 
erhitzt wird, durchstrdmt das Material In dieser Be- 
handlungsphase werden aromatische Beiprodukte ge- 
bildet bzw. ein Polymerisationsgrad des Materiales wird 
erreicht, der einer IV von ca. 1 .0 entspricht 

Das fertig polymerisierte Material wird flber ein Aus- 
tragsorgan 7 in einen Ktihler 8 eingebracht, in dem es 
abgekahlt wird 

Aus Fig. 2 ist eine Anordnung zu ersehen, die die 
Bestimmung von Zustandsparametern des Materiales 
ermdglicht Ein Spektrometer 9, vorzugsweise ein Pola- 
risations-Einstrahl-Interferometer, wie in der 
WO 90/10 191 beschrieben, ist dazu vorzugsweise vor- 
gesehen. Eine Lichtquelle 10, gegebenenfalls in Form 
von zwei symmetrisch zur optischen Achse A des Spek- 
trometers 9 angeordnete Beleuchtungskdrpern 10a und 
25 10b mit Reflektoren 12a und 12b ermSglichen eine Kon- 
trolle mittels Auflicht Die MeBstelle 1 1 des Spektrome- 
ters 9 kann dem Auslaufbereich der Vorheizzone 4, (in 
Fig. 1 mit 114 bezeichnet), oder dem Auslaufbereich des 
Reaktors 3 (in Fig. 1 mit 113 bzw. 113' bezeichnet) oder 
30 aber auch erst dem Auslaufbereich des Kflhlers 8 (in 
Fig. 1 mit 118 bezeichnet) zugeordnet sein. Da die Mes- 
sung flber diffuse Reflexion mit Faseroptik geschehen 
kann, ist eine direkte Messung in den verschiedenen 
Auslaufbereichen moglich, wobei gegebenenfalls ent- 
35 sprechende Schleusen zum EinfOhren der Faseroptik 
bzw. zum kurzzeitigen Ausbringen von Material vorge- 
sehen werden kdnnen. Die Anordnung der MeBstellen 
wird davon abh&ngen, flber welche GrdBen die Rege- 
lung stattfinden soil. Flir eine reine Temperaturregelung 
40 mag gegebenenfalls eine dem Auslaufbereich der Vor- 
heizzone 4 zugeordnete MeBstelle 114 (Fig. 1) genflgen. 
Doch ist denkbar, daB an verschiedenen MeBstellen mit- 
tels mehreren optischen Analysenger&ten 9 gewonnene 
Vergleichswerte gleichzeitig zur Regelung des Verfah- 
45 rens herangezogen werden. 

Das Ausgangssignal eines lichtelektrischen Wandlers 
13 des zweckm&Big durch ein lediglich strich-punktiert 
angedeutetes Gehause 14 gegen Lichteinfall abge- 
schirmten Spektrometers 9 wird in einer Verstfirkerstu- 
50 fe 15 verstarkt, in einem Analog/Digitalwandler 16 digi- 
talisiert und anschlieBend einem Prozessorsystem 18 zu- 
gefiihrt, das im wesentlichen eine Fourier-Analyse so- 
wie einen Vergleich mit bereits gespeicherten, auf ver- 
schiedene Polymerisationsgrade bzw. verschiedenen 
55 Gehalt an Beiprodukten, und zwar vorzugsweise jeweils 
bei verschiedenen Temperaturen, geeichte Spektro- 
gramme durchf Uhrt 

Aus diesem Vergleich kdnnen RegelgrdBen bestimmt 
werden, und zwar insbesondere die Temperatur in der 
60 Vorheizzone 4 und/oder im Reaktor 3 (Fig. 1). Ist die 
MeBstelle 11 dem Auslaufbereich der Vorheizzone 4 
zugeordnet wird Qber die erste Heizeinrichtung 5 die 
Temperatur in der Vorheizzone 4 geregelt werden, ist 
die MeBstelle hingegen dem Auslaufbereich des Reak- 
65 tors 3 oder dem des KQhlers 8 zugeordnet, so kann die 
Regelung der Temperatur sowohl flber die erste Heiz- 
einrichtung 5 als auch Uber die zweite Heizeinrichtung 6 
im Reaktor 3 vorgenommen werdea Als zweite Regel- 
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grdBe bietet sich die Verweilzeit des Materiales in der 
Vorheiz2one 4 bzw. im Reaktor 3 an. Diese Regelung 
kann bis zu einem gewissen Grad iiber das Austragsor- 
gan 7 am Reaktor 3 (Fig, 1) erfolgen, aber auch Qber den 
Eintrag in die Vorheizzone 4 bzw. den Reaktor 3. Letz- 5 
teres ist uber das Austragsorgan 17 am Kristallerteil, 
der in dem in Kg. 1 dargesteliten Fail die beiden Wirbel- 
betteh 1 und 2 umfaBt, gegeben, Es kann demnach n6tig 
sein, ein AusgleichsgefaB zwischen Kristallerteil und 
Vorheizzone bzw. Reaktor vorzusehen, um auch grdBe- 10 
re Schwankungen im Regelbereich ffir die Verweilzei- 
ten abdecken zu kdnnen. Da die Temperatunregelung 
eine relativ trfige Regelung darstellt, kann zur Verbesse- 
rung des Verhaltens der Regelung, Temperatur bzw. 
Verweilzeit als Haupt- bzw. Hilfsregelgr5Be eingefuhrt 15 
werden. Der Vergleich der Ist- Wert e — dh. der Spek- 
trogramme — mit den gespeicherten Soll-Wert-Spek- 
trogrammen kann auch auf dem Bildschirm 21 darge- 
stellt und uberpruft werden. Aus dem Vergleich werden 
entsprechende StellgrSBen yl und y2 ermittelt, die in 20 
Form von Stellsignalen Qber Leitungen 19 dem Stell- 
glied 20, das den Heizeinrichtungen 5 und/oder 6 zuzu- 
ordnen ist, und dem Stellglied 22 zugefiihrt, das seiner- 
seits dem Austragsorgan 7 am Reaktor 3, dem Austrags- 
organ 17 am Kristallerteil K oder auch an einem nach 25 
dem Kristallerteil K angeordnetem Ausgleichsbeh&lter 
(Fig, 1; Ausgleichsbeh&lter nicht dargestellt) zuzuord- 
nen ist 

Fig. 3 zeigt eine alternative Anordnung, bei der das 
optische Analysenger&t, das Spektrometer 9', verktirzt 30 
ausgebildet ist und eine einzige Lichtquelle 10' mit ei- 
nem groflen Reflektor 12' aufweist Das Ausgangssignal 
des lichteiektrischen Wandlers 13 wird im Verstarker 15 
verst&rkt, im Analog/Digital- Wandler 16 umgewandelt 
und wird iiber eine Umschaltstufe 28 wahlweise einem 35 
ersten Verarbeitungs- und Speichersystem 118 oder ei- 
nem zweiten Verarbeitungs- und Speichersystem 118' 
zugefQhrt Dabei sind, entsprechend dem oben darge- 
steliten, aus Kalibriervorg&ngen gewonnene Soll-Spek- 
trogramme im System 118 aufbereitet und gespeichert 40 
Zum Ldschen von gespeichertem Inhalt kann Qber einen 
Reset- Eingang RS ein Ldsch-Signal eingegeben werden. 

Die Ist-Spektrogramme hingegen werden im System 
118' verarbeitet und gespeichert Mit Hilfe des Taktge- 
bers 29 werden gleichzeitig mit der Eingabe der 1st- 45 
Werte die Soll-Werte ausgelesen, so daB sie in einem 
Vergleicher 30 miteinander verglichen werden kdnnen. 
Diese Differenzdaten werden vorzugsweise in einer In- 
tegrationsstufe 31 einem Integrationsvorgang unter- 
worfen, der en Ausgangssignal an eine an sich bekannte 50 
Regelstufe 36 gefiihrt wird Alternativ erfolgt an Stelle 
einer punktweisen Abfrage der entlang einer Kurve ge- 
gebenen Sollwerte eine chemometrische Auswertung, 
insbesondere mit Hilfe einer Faktoranalyse, was eine 
Verbesserung bei der Auswertung darstellt 55 

PatentansprOche 

1. Verfahren zum kontinuierlichen Kristallisieren 
und Polymerisieren von Kunststoffmaterial, bei go 
dem amorphes Material erst kristallisiert wird, wo- 
nach das mindestens partiell kristallisierte Material 
auf erhdhte Temperatur, insbesondere auf 
220— 230°C, gebracht wird und in einem Reaktor 
(3) einer weiteren Wfirmebehandlung unterzogen 65 
wird, dadurch gekennzeichnet, daB Material aus 
dem Austragungsbereich der Vorheizzone (4) des 
Reaktors (3) oder des KQhlers (8) einer oprischen 


Analyse in einer Analysatoreinrichtung (9) unter- 
worfen wird, durch die der Polymerisationsgrad des 
Materiales bzw. wenigstens einer der den ProzeB 
bestimmenden physikalischen und/oder chemi- 
schen Parameter bestimmbar ist worauf das dort 
gewonnene Analysenresultat als Ist-Wert in einer 
Vergleichseinrichtung (15, 16, 18) mit einem vorge- 
gebenen, in wenigstens einem Kalibriervorgang ge- 
wonnenen So 11- Wert zur Bildung wenigstens einer 
RegelgrdBe verglichen wird, die zur Bildung eines 
wenigstens einem Stellglied (20, 22) zufQhrbaren 
Steilsignals dient 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Analyse mittels eines Spektrome- 
ters (9), insbesondere eines Polarisations- Einstrahl- 
Interferometers, vorgenommen wird, wobei der je- 
weilige Ist-Wert in Form eines Spektrogramms mit 
mehreren Soil-Spektrogrammen verglichen wird, 
die in Kalibriervorgangen fur Material verschiede- 
nen Polymerisationsgrades bzw. verschiedenen den 
ProzeB beeinflussenden physikalischen und/oder 
chemischen Parametern erstellt wurdea 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB wenigstens eines der folgenden 
Merkmale vorgesehen ist: 

a) die Spektrogramme werden mittels Fourier- 
Analyse, insbesondere einer Fast-JFourier- 
Analyse, erstellt; 

b) es wird bei ca. 170°C ± 10° C kristallisiert; 

c) es wird in mindestens einem Wirbelbett, vor- 
zugsweise zwei Wirbelbetten, insbesondere ei- 
ner Aufeinanderfolge eines Sprudelbettes, ge- 
folgt von einem Wirbelbett mit Kolbenstrd- 
mung, kristallisiert; 

d) mindestens eine der Warmebehandlungen 
erfolgt in Gegenwart eines Inertgases, insbe- 
sondere von Stickstoff ; 

e) nach dem Reaktor (3) durchl&uft das Pro- 
dukt einen Kiihler (8). 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, daB wenigstens einer der 
folgenden Verfahrensschritte durchgefilhrt wird: 

a) die Soli- und Ist-Spektrogramme werden fOr 
mehrere Wellenlangen, insbesondere in einem 
Welleniangenbereich von ca. 1000 nm bis ca. 
2500 nm, bestimmt; 

b) fiber wenigstens ein, z. B. erstes, Stellglied 
(20) wird die Temperatur in einer Vorheizzone 
(4) und/oder im Reaktor (3) gesteuert; 

c) flber wenigstens ein, z. B. zweites, Stellglied 
(22) wird die Verweilzeit des Materiales in ei- 
ner Vorheizzone (4) und/oder im Reaktor (3) 
gesteuert; 

d) es ist eine Mehrfachregelung mindestens 
zweier StellgroBen vorgesehen, wobei vor- 
zugsweise die Temperatur HauptregelgrdBe 
und die Verweilzeit des Materiales Hilfsregel- 
gr6Be in der — insbesondere als Kaskadenre- 
gelung ausgebildeten — Mehrfachregelung ist 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spruche, dadurch gekennzeichnet, daB dem zur Be- 
stimmung der vorgegebenen Soll-Werte vorzuneh- 
menden Kalibriervorgang Material unterschiedli- 
cher Temperatur zugrunde gelegt wird, gegebe- 
nenfalis zur Bestimmung eines temperaturabhangi- 
gen Korrekturfaktors, wobei vorzugsweise die 
Temperatur des untersuchten Materiales mittels ei- 
nes Temperatursensors gemessen wird. 
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6. Vorrichtung zur DurchfQhrung des Verfahrens 
nach einem der vorhergehenden Anspniche mit ei- 
nem eine erste Warmebehandlung von mittels ei- 
ner Zufilhreinrichtung zugefiihrtem Polymermate- 
rial durchfilhrenden Kristallerteil (K), und einem 5 
daran anschlieBenden Reaktor (3) fiir eine weitere 
Warmebehandlung, einem Kiihler (8), wenigstens 
einer Heizeinrichtung (5, 6) fiir die die Warmebe- 
handlungen durchfiihrenden Vorrichtungsteile (K 
bzw. 3) und mit je einem am Eingang des bzw. der 10 
die weitere Warmebehandlung durchfQhrenden 
Vorrichtungsteile(s) (3 bzw. 4) angeordneten Ein- 
trags- und Austragsorgan (7), dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ein optisches Analysengerat (9) vor- 
gesehen ist, dessen Ausgang mit dem Eingang eines 15 
digitalen Prozessorsystems (18) verbunden ist, das 
einen Speicher und eine Auswerteeinrichtung zum 
Vergleich von Soil- und Ist-Werten aufweist, die 
dem Polymerisationsgrad des Materiales bzw. pro- 
zeBbestimmenden physikalischen und/oder chemi- 20 
schen Parametem zuzuordnen sind, und wobei das 
Ausgangssignal der Auswerteeinrichtung wenig- 
stens einer Steuereinrichtung (20, 22) als Stellsignal 
zuf Uhrbar ist 

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 25 
zeichnet, daB das Ausgangssignal des optischen 
Analysenger&tes (9') an eine Umschaltstufe (28) ge- 
fiihrt ist, deren erster Ausgang mit einem ersten 
Verarbeitungs/Speichersystem (118) und dessen 
zweiter Ausgang mit einem zweiten Verarbei- 30 
tungs/Speichersystem (118') verbunden ist, wobei 
das erste Verarbeitungs/Speichersystem (118) fiir 
die Aufnahme und Speicherung von Soll-Werten 
und das zweite Verarbeitungs/Speichersystem 

(1 18') zur Aufnahme und Speicherung von Ist-Wer- 35 
ten vorgesehen ist 

8. Vorrichtung nach Anspruch 6 oder 7, dadurch 
gekennzeichnet, daB wenigstens eines der folgen- 
den Merkmale vorgesehen ist: 

a) das Analysengerat ist ein Spektrometer (9), 40 
insbesondere ein Polarisations-Einstrahl-In- 
terferometer, wobei zweckmaBig das Prozes- 
sorsystem zur DurchfQhrung einer Fourier- 
Analyse zur Gewinnung von Spektrogrammen 
ausgebildet ist; 45 

b) die Steuereinrichtung umfaBt der jeweiligeh 
Heizeinrichtung (5, 6) far die Vorheizzone (4) 
und/oder den Reaktor (3) und/oder dem Aus- 
tragsorgan (9) und/oder dem Eintragsorgan 
zugeordnete Steilorgane; 50 

c) das Ausgangssignal des optischen Analysen- 
gerStes ist, vorzugsweise fiber eine Verstar- 
kerstufe (15), an einen Analog/Digital-Wand- 
ler(16)gef(ihrt 

9. Vorrichtung nach einem der Ansprttche 6 bis 8, 55 
dadurch gekennzeichnet, daB wenigstens eines der 
folgenden Merkmale vorgesehen ist: 

a) der Kristallerteil weist mindestens ein Wir- 
belbett (1, 2), vorzugsweise deren zwei, auf, 
wobei zweckmaBig das erste Wirbelbett als 60 
Sprudelbett, das zweite mit Kolbenstromung 
ausgebildet ist; 

b) die weitere Warmebehandlung umfaBt eine 
dem Reaktor (3) vorgelagerte Vorheizzone (4); 

c) es sind fQr jede der beiden Warmebehand- $5 
lungen eine Heizeinrichtung vorgesehen, wo- 
von die eine fQr eine niedrigere Temperatur als 
die zweite ausgebildet ist, insbesondere die er- 
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ste fflr einen Bereich von 150°C bis 180°C, die 

zweite fur 180° C bis 250 °C 
10. Verwendung eines Spektrometers, insbesonde- 
re eines Polarisations-Einstrahl- Interferometers, in 
einem Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 8 
bzw. in einer Vorrichtung nach einem der AnsprO- 
che 8 bis 13. 
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